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@ Verfahren zur Herstellung von Dinhrotoluol. 

© Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung von Dinitrotoluol durch zweistufige Umsetzung 
von toluol mtt SalpetersSure in Gegenwart von Schwefel- 
efiure. wobei in der ersten Stufe Toluol zu Mononitrotoluol 
nitriert wird unter Verwendung der Absaure aus der zwehen 
Stufe, in der das Mononitrotoluol zu Dinhrotoluol nitriert 
wird unter Verwendung der im Vakuum aufkonzentrierten 
Saure aus der ersten Stufe. 
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Verfahren zur Herstellung von Dinitrotoluol 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung von Dinitrotoluol durch zweistufige Um- 
setzung von Toluol mit SalpetersSure in Gegenwart von 
Schwef elsMure, wobei in der ersten Stufe Toluol zu Mono- 
5 nitrotoluol nitriert wird unter Verwendung der Abs&ure 
aus der zweiten Stufe- in der das Mononitrotoluol zu Di- 
nitrotoluol nitriert wird unter Verwendung der im Vakuura 
auf konzentrierten Absaure aus der ersten Stufe. 

Die Entsorgung oder Wiederverwendung von bei der Her- 
10 stellung von Dinitrotoluol anfallender gebrauchter Schwe- 
felsaure stellt insofern ein Problem dar, als die Schwe- 
felsfiure einen wesentlichen Anteil der Herstel lkosten ver- 
ursacht. Das fllhrte einerseits zu Versuchen, den Einsatz 
von Schwef elsdure Qberhaupt zu vermeiden (Kirk-Othmer , 
15 Encycl. Chem. Techn. 3. Auf 1 . , 1981, Bd. 15, S. 928- 
929) , andererseits zu Bemtlhungen, die Schwef elsMure 
durch mehr oder weniger aufwendige Reinigungsverf ahren 
(US-PS 4 257 986) ftir den Einsatz in der Dtingemittel- 
industrie oder ftir die Rezirkulierung nach vorheriger 
20 Eindampfung brauchbar zu machen. 
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Das am neisten verbreitete Verfahren zur Eindampfung von 
gebrauchter Schwef elsSure ist das Pauling -Verfahren (Bo- 
aenbrenner, von Plessen, Vollmuller, Dechema-Monogr . 86 
(1980), 197), bei dem eine relativ reine 96 %ige Schwe- 
5 felsaure zurtlckgewonnen werden kann. 

Die Nachteile dieses Verfahrens liegen in den hohen 
spezifischen Investions- und Betriebskosten; durch oxi- 
dative Zerstorung eines Teils der organischen Verbin- 
dungen entstehen auBerdem S0 2 und NO x -Verbindungen und 
10 -Gase. 

Eine weitgehende Entfemung bzw. Ruckgewinnung der orga- 
nischen Verbindungen aus der schwef elsaurehaltigen Ab- 
saure kann gemaB der TJS-PS 3 856 673 durch Strippen mit 
Wasserdampf bei Temperaturen von 130°C bis 230 °C erfolgen 

15 Die an sich bekannten Verfahren zur Vakuumeindampfung von 
Schwef elsaure (Winnacker . Kflchler, Chem. Technol., Bd. 2 
Anorg. Technol. I, 4. Auf 1 . , 1982, S. 70 - 72) zeigen bei 
der Eindampfung von unbehandelter gebrauchter Schwefel- 
saure (im folgenden als "Absaure" bezeichnet) aus der 

20 Dinitrotoluol-Herstellung eine Reihe von Problemen, die 
ihre Anwendung verhinderten. Die Absauren enthalten bei 
optimaler Fuhrung des Toluolnitrierungsprozesses neben 
Wasser und Metal lsulfaten vor allem Nitrosyl schwef elsau- 
re, Dinitrotoluole (DNT) , Mononitrotoluole (MNT) und Sal- 

25 petersaure. 

DNT und MNT sind wasserdampf fluchtig und werden zusammen 
mit dem Wasser weitgehend ausgedarapft. Bei den unter 
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Vakuum notwendigen tiefen Kondensationstemperaturen 
kristallisiert DNT aus und fOhrt zu Verstopf ungen im 
Kondensationssystem. Die direkte Brtidenkondensation 
in Einspritzkondensatoren xnit frischem Ktihlwasser ist 
5 nicht wirtschaf tlich durchf t5hrbar , veil dabei zu groBe 
Mengen belasteten Abwassers anf alien und das in der Ab- 
sSure enthaltene MNT und DNT verloren geht. Wird aber 
ein indirekt gektlhlter Kreislauf aus Brildenkondensat 
auf rechterhalten, so treten durch festes DNT Shnliche 
10 Probleme auf wie bei der Brtidenkondensation an ge- 
ktihlten WSrmetauscherf lSchen. 

Die Vermeidung dieser Probleme erwies sich als kaum rea- 
lisierbar. Die extraktive Entfernung der Organika vor 
der Eindampfung der SSure ftihrt zu v511ig unbef riedigen- 
15 den Ergebnissen. Durch aufwendiges Strippen mit Dampf 
kann zwar der tiberwiegende Teil der organischen Ver- 
bindungen entfernt werden, doch verbleiben insbeson- 
dere erhebliche Mengen 2 , 4-Dinitrotoluol in der AbsSure. 

Das Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, die Rezir- 
20 kulierung der bei der Herstellung von Nitrotoluolen 

anfallenden gebrauchten Schwef elsSure nach einem neuen 
Verfahren durchzuf ilhren, daB gegeniiber den bekannten 
Verfahren zu einer Ckonomischen und Skologischen Ver- 
besserung fiihrt. Ein weiteres Ziel ist es, die organi- 
25 schen Verbindungen dabei weitestgehend in den Nitrie- 
rungsprozeB zuruckzuf iihren und damit die Wirtschaft- 
lichkeit der Herstellung von Dinitrotoluolen (DNT) wel- 
ter zu verbessern. 



Le A 22 731 



0155586 

Oberraschend wurde nun gefunden, daB alle beschriebenen 
Probleme vermieden werden k6nnen, wenn in die Qberhitzten 
BrQden MNT eingesprflht wird, bevor diese in den indirekt 
gektihlten BrGdenkondensator gelangen. Erf indungsgemSB 
5 wird auf eine Entfernung der organischen Verbindungen vor 
der Eindampf ung der AbsSure verzichtet, wodurch das in 
die BrQden eingespritzte MNT dabei relativ stark mit To- 
luol oder DNT verunreinigt sein kann. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein 
10 Verfahren zur Herstellung von Dinitrotoluol durch zwei- 
stufige Umsetzung von Toluol mit SalpetersSure in Ge- 
genwart von Schwef elsfiure, wobei in der ersten Stufe 
Toluol zu Mononitrotoluol nitriert wird unter Verwendung 
von AbsSure aus der zweiten Stufe , in der das Mono- 
15 nitrotoluol zu Dinitrotoluol nitriert wird unter Ver- 
wendung von aufkonzentrierter Abs&ure aus der ersten 
Stufe, welches dadurch gekennzeichnet ist f daB die Ab- 
saure in indirekt beheizten Eindampfern unter Vakuum 
auf konzentriert wird und Mononitrotoluol in die tiber- 
20 hitzten Brtiden des Eindampf ers gegeben wird, 

Besonders vorteilhaft wird das Mononitrotoluol in Form 
von roononitrotoluolhaltigen Gemischen, bevorzugt als 
Teil der organischen Phase, die nach der Toluolmono- 
nitrierung abgetrennt wird, zugegeben. 

25 Die Zugabe kann auch in die AbsSure selbst erfolgen, je- 
doch ist aus energetischen Grtinden das Einspriihen in 
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die Gberhitzten Brtlden vorzuziehen. Vorteilhaft wird 
gleichzeitig Wasser oder bevorzugt ein Teil der wMBrigen 
Phase des Brtidenkondensates in die BrOden eingedtist, 
damit die Brtiden als Sattdampf in den Kondensator gelan- 
5 gen. Dies erlaubt, die KtthlflSchen relativ klein zu 
halten. 

Die anfallende Absaure hat im allgemeinen eine H^SO.-Kon- 

2 4 

zentration von 65 bis 83 % und weist darttber hinaus 
vor all em Toluol, MNT, DNT und NO x auf. 

10 In einer besonders bevorzugten Ausf tlhrungsf orm des er- 
f indungsgemSBen Verfahrens wird die AbsSure auf einen 
Schwef elsSuregehalt von 88 bis 94 % H 2 S0 4 eingedampft 
und bei der Dinitrotol uol hers tel lung und danach bei der 
Mononitrotoluolhers tel lung eingesetzt . 

15 Die Eindampf ung der AbsSure geschieht erf indungsgem&B 
in Horizontal-, Fallfilm- oder Umlauf verdampf ern. 

Im Gegensatz zu den mit Erdgas oder Heiz61 befeuerten 
Pauling-Kesseln kann bei den bevorzugten Eindampfver- 
fahren Dampf als EnergietrSger verwendet werden. Durch 
20 warmetausch zwischen eingespeister AbsBure und aufkon- 
zentrierter SSure kann der Energieverbrauch gegen- 
Qber dem Pauling-Verf ahren insgesamt auf ca. 60 % ge- 
senkt werden. 



Le A 22 731 



- 6 - 



01 55586 



Es ist als vorteilhaft anzusehen, den Eindampf prozeB in 
mehrere Stufen zu zerlegen, die jeweils bei optiraalen 
Bedingungen betrieben werden k6nnen. Bis zu Konzentra- 
tionen von 94 % H 2 S0 4 bietet daher der Horizontalver- 
5 dampfer Vorteile. Die wSBrige Phase des Briidenkondensats 
enthait nux sehr geringe Mengen Schwef elsSure, 

Durch ein Optimieren der Produktstrome k6nnen weitere 
energetische Vorteile erzielt werden. So ist es beson- 
ders vorteilhaft , einen Teil der nach der Dinitrotoluol- 
10 herstellung abgetrennten AbsSure bei der Mononitroto- 

luolherstellung einzusetzen und danach zusairanen roit dem 
anderen Teil der AbsSure aus der Dinitrotoluolherstel- 
lung auf einen Schwef elsSuregehalt von 88 bis 94 % ein- 
zudampf en. 

15 Eine weitere Ausf uhrungsf orm des erf indungsgeroSBen Ver- 
fahrens besteht darin, daB die 88 bis 94 %ige Schwef el- 
s&ure bei der Dinitrotoluolherstellung zusammen mit 98 
bis 100 %iger HN0 3 und anschlieBend bei der Mononi- 
trotoluolherstellung zusammen mit 63 bis 70 %iger HN0 3 

20 eingesetzt wird. 

Die erf indungsgemSB eingedampfte Saure kann schlieB- 
lich noch einer Hochkonzentrierung unterzogen werden. 
Dieser ProzeB kann in Umlaufverdampf ern, Pauling-Kesseln 
Oder nach dem BAYER-Bertrams-Verf ahren (DE-OS 3 018 665) 
25 erfolgen. 

Eine Ausf uhrungsf orm des erf indungsgemaBen Verfahrens 
besteht also darin, daB die Absaure auf einen Schwef el- 
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sSuregehal t von 88 bis 94 % eingedampft wird und an— 
schlieBend in einer Hochkonzentrierungsstuf e auf 94 
bis 97 % H 2 S0 4 eingedampft wird, bevor sie wieder bei 
der Dinitrotoluolherstellung eingesetzt wird. 

5 Erf indungsgemMB wird die gesajnte bei der Absfiureein- 

dampfung anfallende organische Phase in den Nitrierungs- 
prozeB zu rdc kg efQhrt, wodurch die DNT-Ausbeute merklich 
erhdht wird. Der Verbund von Schwef elsSureeindampf ung 
und DNT-Herstellung stellt demzufolge einen wesent- 
10 lichen Vorteil der Erfindung dar. 

Zur Entfernung von N0 x kann die Abs3ure vor der Ein- 
dampfung mit S0 2 , Amidosulf onsSure, Harnstoff Oder 
Ammoniumsulf at behandelt werden. Sie kann aber auch mit 
Dampf gestrippt werden , wobei die Nitrose nach Konden- 
15 sation des Wasserdampf es und der Wasserdampf-f Itichtigen 
Verbindungen in Natronlauge unter Bildung von Natrium- 
nitrit absorbiert und einer Weiterverwendung zugefQhrt 
werden kann. Alternativ kSnnen die nitrosen Gase in 
einer reduzierenden Fl amine zerstSrt werden. 

20 Eine bevorzugte Ausf tlhrungsf orm des erf indungsgemfiBen 
Verfahrens wird anhand von Fig. 1 ausf Qhrlicher darge- 
stellt. Die Konzentrationsangaben sind dabei nur bei- 
spielhaft zu sehen, sie stellen keine Einschr&nkung der 
Erfindung auf die genannten Werte dar. Vielmehr ist die 

25 Erfindung in einem breiteren Rahmen anwendbar. 
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Im folgenden wird die Herstellung von Dinitrotoluol (DNT) 
unter Einsatz von 88-94 %iger Schwef elsSure land 99 %iger 
SalpetersHure und die Eindampfung der AbsHure von 70-82 % 
auf eine SchwefelsSurekonzentration von 88-94 % in einem 
5 Horizontal verdampfer dargestellt. 

Toluol (20) wird in die Extraktionskolonne (5) einge- 
speist, in der MNT und DNT aus dem Abwasser (21) extra- 
hiert werden. Das aus der Kolonne (5) austretende 
MNT- und DNT-haltige Toluol (23) wird in die Mononi- 

10 trierung (1) eingespeist. Gleichzeitig werden die 

einen Schwef elsSuregehalt von 80-86 % aufweisende Ab- 
sSure (24), die im Separator (4) vom DNT abgetrennt 
wurde, und SalpetersSure (25) in die Mononitrierung (1) 
eingespeist. Das aus der Mononitrierung ausgespeiste 

15 Gemisch (26) wird im Separator (2) getrennt. Die 70 - 

82 %ige Absaure (27) flieBt zur SSureeindampfung. Die or- 
ganische Phase (28) r die vorwiegend aus MNT besteht, 
wird in die Dinitrierung (3) eingespeist, zusaramen mit 
88 - 94 %iger SchwefelsSure (29) aus der SSureein- 

20 daropfung und frischer ca. 99 %iger SalpetersSure (30). 
Das aus der Dinitrierung (3) ausgespeiste Gemisch (31) 
wird im Separator (4) getrennt. Die AbsSure (24) ge- 
langt zur Mononitrierung (1). 

Das Roh-DNT (32) wird auf libliche Weise sSurefrei ge- 
25 waschen. Das dabei anfallende DNT- und MNT-haltige Was- 

ser (33) wird zusammen mit der waBrigen Phase des Briiden- 
kondensats aus der AbsSureeindampf ung (34) der Extrak- 
tionskolonne (5) zugefiihrt und durch Extraktion mit 
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Toluol (20) von Nitroverbindungen befreit, bevor es als 
organisch belastetes Abwasser (22) einer Abwasserbehand- 
lung zugefflhrt wird. 

Die 70 - 82 %ige Absaure (27) aus der Mononitrierung (1) , 
die im Separator (2) vom MNT (28) abgetrennt wurde, wird 
im warmetauscher (6) im Gegenstrora durch die aus dem 
Horizontalverdampf er (7) ausgespeiste 88 - 94 %ige Schwe- 
felsfiure (35) auf 100-130°C aufgeheizt (36) und in den Ver- 
dampfer (7) , gegebenenf alls ttber einen vorgeschalteten 
Flashverdampf er, eingespeist. 

Der warmetauscher des Horizontalverdampf ers (7) besteht 
aus einem Btindel Tantalrohre, das mit Dampf (37) von 170 
bis 210°C, vorzugsweise 170 - 195*C, beheizt wird. Das 
Kondensat (38) kann vorteilhaft bei der Dampf erzeugung 
15 eingesetzt werden. 

Die Verdampfung erfolgt bei einem Druck von 2 0 bis 150 
mbar, vorzugsweise 40 - 100 mbar. Die mit 170 bis 195 °C, 
vorzugsweise 170-1 85 °C, aus dem Verdampfer (7) ausge- 
speiste 88 94 %ige Schwef elsaure (35) wird im warme- 
20 tauscher (6) auf ca. 60°C gekQhlt. Vor der Einspeisung 
der saure (27) in die Dinitrierung (3) empfiehlt sich 
eine weitere Ktihlung mit Wasser auf ca. 40°C. 

Die Uberhitzten Brtiden werden durch Einspritzen von Was- 
ser oder bevorzugt eines Teils (39) der waBrigen Phase 
25 (40) des Brfldenkondensats auf Sattdampf temper atur ge- 
ktihlt. Did die Erstarrung organischer Verbindungen im 
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BrBdenleitungs- una in dem mit Wasser (42) gekflhlten Kon- 
densationssystem (8) zu vermeiden, wird MNT (43), bevor- 
zugt die organische Phase (28) aus der Mononitrierung (1) # 
separat oder zusammen mit der wSBrigen Phase in die tlber- 
5 hitzten Brtiden eingespeist. Die erf orderliche MNT-Menge 
ist um so gr6Ber, je geringer die Kondensationsteraperatur 
und je kleiner das MNT zu DNT-Verhaitnis in den BrQden 
ist. 

Das VerhSltnis von MNT zu DOT in der organischen Phase 
des BrQdenkondensates soil erf indungsgemaa mindestens 
2:1 betragen und in jedem Fall kleiner als 10:1 sein. 
Bevorzugt wird ein VerhSltnis von 4:1 bis 7:1. In der 
Praxis wird das MNT oder MNT-haltige Gemisch in solchen 
Mengen zugegeben, daB die Abscheidung fester Dinitro- 
toluole in der Anlage mit Sicherheit vermieden wird. 

Das BrGdenkondensat (44) flieBt in eine Vorlage (9) ab, 
aus der die organische Phase (45) mittels Pumpe (11) abge- 
zogen und zur Nitrierung gefSrdert wird und die wSBrige 
Phase (4 0) mittels Pumpe (10) abgezogen und zur Abwasser- 
20 extraktion (5) geffcrdert wird. Die organische Phase des 
Brtldenkondensats (45) wird vorzugsweise unmittelbar nach 
der Mononitrierung (1) in das Nitrierungssystera einge- 
speist. Die nichtkondensierbaren Anteile (46) der Bra- 
den (41) werden nach der Brildenkondensation zur Vakuum- 
25 pumpe abgezogen. Als Vakuumpumpe wird eine Fltissigkeits- 
ringpumpe bevorzugt, die mit Wasser oder Schwef elsSure, 
bevorzugt der eingedampf ten Schwef el sSure vor der en 
RQckf flhrung zur Dinitrierung (3) r als Sperrf ldssigkeit 
betrieben wird. 



10 



15 
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In einer anderen Ausftihrung dee erf indungsgemfiflen Ver- 
fahrens wird ein Teilstrom der hierbei 83 - 86 %igen 
Schwef elsMure (24) direkt zuro warmetauscher (6) gelei- 
tet und nur soviel Schwef elsMure 2ur Mononitrierung 
5 (1) geleitet, daB die aus dieser Stufe fiber Separator (2) 
ausgespeiste Schwef els Sure (27) eine Konzentration zwi- 
schen 70 und 80 % H 2 S0 4 hat. Durch Vermischen der bei- 
den TeilstrSme ergibt Bich wieder ein Konzentration von 
ca. 78-82 % H 2 S0 4 bei Eintritt in den AbsSureeindampf er 
10 (7). 



Eine bevorzugte Ausftihrung besteht darin, daB die gesamte 
83-86 %ige AbsSure (24) der Dinitrierung (3) in die Mono- 
nitrierung (1) eingeleitet wird und statt ca. 99 %iger 
SalpetersSure (25) eine 64-70 %ige Salpetersfiure fQr 
15 die Mononitrierung eingesetzt wird. 

Eine weitere Ausftihrung des erfindungsgeraafien Verfahrens 
besteht darin, daB die ca. 90 - 94 %ige Schwef elsSure (29) 
in einer Hochkonzentrierungsstuf e auf 94 - 97 % H 2 S0 4 
eingedampft wird und die hochkonzentrierte SMure bei der 

20 Dinitrierung (3) eingesetzt wird. Zur Vermeidung von 
Verstopf ungen durch die geringen Mengen Dinitrotoluol , 
die bei der Hochkonzentrierung verdampfen, kann in das 
BrOdenkondensationssystem der Hochkonzentrierung eben- 
falls, gegebenenf alls periodisch, MNT eingespritzt wer- 

25 den. 



Alternativ zum beschriebenen Horizontal verdarapfer ftlr die 
Absaureeindampf ung auf ca. 88-94 % ^ 2 S0 A * ennen andere 
Onterdruckverdampf er eingesetzt werden. 
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grttBeren Anlagen kann es vorteilhaft sein, die Ein- 
:i ir.pfung der AbsBure auf 88 - 94 % HjSO^ in mehreren 

i- tereinandergeschalteten Verdampfern durchzuf tlhren, 
ij.--t bei verschiedenem Dnterdruck betrieben werden. 

Metallsalze, die mit der Salpetersaure oder durch Korro- 
rion in die Schwef elsSure gelangen, kSnnen bei lclngerem 
Betrieb des saurekreislauf s aus der konzentrierten Sfiure 
*~eim AbkOhlen iro warmetauscher (6) auskristal lisieren 
vir.d mtissen durch periodisches Splilen mit Wasser oder 
. -^rdiinnter SSure entfernt werden. 

Die Vorteile des erf indungsgemSBen Verfahrens sollen 
durch folgende Beispiele demonstriert werden, ohne daB 
dadurch eine Einschrankung des Dmfanges der Erfindung 
geschieht. Die Eindampfung der Absaure erfolgte ent- 
sprechend Fig, 1, auf die bei den Beispielen Bezug ge- 
nommen wird. 



Le A 22 731 



- 13 - 



Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel) 

Die Absaure (27) aus der Mononitrierung (1) hatte folgen- 
de Zusammensetzungs 

76,0 % H 2 S0 4 
5 1,5 % Nitrosylschwefelsaure 

0,4 % DNT 
0,15 % MNT 
0,03 % HN0 3 

3,4 t/h dieser Absaure wurden im warmetauscher (6), zwei 
10 hintereinandergeschalteten R6hrenwarmetauschern aus Glas, 
auf 100 °C vorgewarmt und in den Horizontal verdampfer (7) 
eingespeist. Das Tantalrohrbtindel des Verdampfers wurde 
mit Sattdampf (37) von 195 °C beheizt. Der Dampfverbrauch 
betrug 1,2 t/h. Die Wasserverdarapf ung aus der Absaure 
T5 erfolgte bei einem Druck von 4 5 mbar. Es wurde 2,777 t/h 
konzentrierte SMure (35) mit 182°C ausgespeist, die im 
warmetauscher auf 40°C gekQhlt wurden, bevor sie in die 
Dinitrierungsstuf e (2) eingespeist wurden. Die konzen- 
trierte saure (35) hatte folgende Zusammensetzung: 



20 92,0 % H 2 S0 4 

1,4 % Nitrosylschwefelsaure 
0,007 % DNT 



MNT und HNO^ waren nicht nachweisbar. 

Die Qberhitzten Brttden (41) wurden durch Eindflsen von 
25 100 1/h der waBrigen Phase des Brlidenkondensats (40) auf 
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ca. 40°C abgektihlt, bevor sie in den Brfldenkondensator (8) , 
einen wassergektlhl ten Rohrttlndelwarmetauscher # gelangten. 
Das Brildenkondensat (44) floB mit einer Temperatur von 25 
bis 30 °C in die Vorlage (9) ab. Der Dnterdruck von 45 mbar 
r warde mittels einer Wasserringpumpe aufrecht erhalten, 
mit der die nichtkondensierbaren Gase (46) abgezogen 
und einer Natronlaugewasche zwecks Entfernung der ni- 
trosen Gase zugeftihrt wurden. 

Unmittelbar nach Inbetriebnahme der AbsSureeindampf ung 
.{) bildeten sich BelSge von festem DNT auf den Wandungen 
der glSsernen Brtidenleitung vom Verdampfer (7) zum 
Kondensator (8) . Nach etwa 5 h kam die Verdampfung zum 
Erliegen, weil die Rohre des Brttdenkondensators (8) 
im oberen Bereich weitgehend durch festes DNT blockiert 
15 waren, so daB der erf orderliche Unterdruck im Verdampfer 
nicht mehr aufrecht erhalten werden konnte. Auch die 
BrGdenkondensatleitung vom Kondensator (8) zur Vorlage 
(9) war an mehreren Stellen weitgehend durch festes 
DNT blockiert. 

2 0 Beispiel 2 

Die Verdampfung erfolgte analog zu Beispiel 1, jedoch 
wurde mit dem wSBrigen Briidenkondensat (40) 55 kg/h 
Roh-HNT (28) in die tlberhitzten Brflden eingedlist. Da- 
durch wurde die Abscheidung von festem DNT im Brtiden- 
kondensationssystem vermieden. Die aus der Vorlage (9) 
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abgezogene organische Phase des Brtidenkondensate (44) war 
flttssig. Sie enthielt die 4,3-fache Menge MNT # bezogen 
auf DOT. Sie wurde zusaramen mit dem Auslauf (26) der 
Mononitrierung (1) in den Separator (2) eingespeist. 

Beispiel 3 

Im Horizontal verdampfer (7) wurden 3 t/h AbsSure (ent- 
sprechend Beispiel 1) bei einem Druck von 100 mbar auf 
89,0 % H 2 S0 4 eingedampft. Die Wasserverdampf ung betrug 
422 kg/h. Die ausgespeiste SMure enthielt noch 0,02 % DNT. 
Bei Temperaturen von 4 5°C am Kondensatoreintritt und 3 0°C 
am Kondensatoraustritt gentigte die Zugabe von 30 kg/h Roh- 
MOT (28) zur eingespeisten AbsBure, um die Abscheidung 
festen DOTs im Bradenkondensationssystem zu vermeiden. 
In der organischen Phase dea Brttdenkondensats (44) lag 
das MOT:DNT-Verhaitnis bei 2,8:1. 
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Pa tentansprOche 

1. Verfahren zur Herstellung von Dinitrotoluol durch 
zweistufige Umsetzung von Toluol mit SalpetersSure 
in Gegenwart von Schwef elsSure, wobei in der ersten 
Stufe Toluol zu Mononitrotoluol nitriert wird unter 
Verwendung von AbsSure aus der zweiten Stufe, in 
der das Mononitrotoluol zu Dinitrotoluol nitriert 
wird unter Verwendung von auf konzentrierter AbsSure 
aus der ersten Stufe, dadurch gekennzeichnet, daB 
die AbsSure in indirekt beheizten Eindainpfern un- 
ter Vakuum auf konzentriert wird und Mononitrotoluol 
in die -Qberhitzten Brtiden des Eindampfers gegeben 
wird. 

2. Verfahren gemSB Anspruch l f dadurch gekennzeichnet, 
daB das Mononitrotoluol in Form von mononitrotoluol - 
haltigen Gemischen, bevorzugt als Teil der orga- 
nischen Phase, die nach der Toluolroononitrierung ab- 
getrennt wird, zugegeben wird. 

3. Verfahren gem5B einem der AnsprQche 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet , daB in der organischen Phase 
des Kondensats der Brflden ein VerhSltnis von Mono- 
nitrotoluol zu Dinitrotoluol von 2:1 bis 10:1, vor- 
zugsweise 4:1 bis 7:1, vorliegt. 

4. Verfahren gem&B einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB Wasser oder bevorzugt ein Teil 
der wSBrigen Phase des Brftdenkondensates in die tiber- 
hitzten Brfiden zugediist wird. 
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Verfahren gemSB einem der Ansprtiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB die AbsSure auf einen 
SchwefelsSuregehalt von 8 8 bis 94 % H 2 S0 4 einge- 
dampft und bei der Dinitrotoluolherstel lung und da- 
nach bei der Mononitrotuluolherstellung eingesetzt 
wird. 

Verfahren gemae einem der Ansprtiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Eindampfung der AbsSu- 
re in Horizontal verdampfern erfolgt. 

Verfahren gem^fl einem der Ansprtiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Eindampfung der Ab- 
sSure in Fallfilm- oder Umlauf verdampfern erfolgt. 

Verfahren gemMB einem der Ansprflche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB ein Teil der nach der Di- 
nitrotoluolherstellung abgetrennten AbsMure bei der 
Mononitrotuluolherstellung eingesetzt wird und da- 
nach zusammen mit dem anderen Teil der AbsSure aus 
der Dinitrotoluolherstellung auf einem Schwefel- 
sSuregehalt von 88 bis 94 % eingedampft wird. 

Verfahren geroSB Anspruch 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die 88 bis 94 %ige Schwef elsSure bei 
der Dinitrotoluolherstellung zusammen mit 9 8 bis 
100 %iger HN0 3 und anschlieBend bei der Mononitro- 
toluolherstellung zusammen mit 63 bis 70 %iger HNO 
eingesetzt wird. 
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Verfahren gemMB einem aer Ansprttche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, daB die AbsSure auf einen 
Schwef elsSuregehalt von B8 bis 94 % eingedampf t 
wird und anschlieBend in einer Hochkonzentrierungs- 
stufe auf 94 bis 97 % H 2 S0 4 eingedampft wird, bevor 
sie wieder bei der Dinitrotoluolherstellung einge- 
setzt wird. 
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